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Beschreibung 

FQIIstoffe, die in Kunststoffen und insbesondere 
In Kautschuken verstarkend wirken, gewinnen im- 
mer mehr an Bedeutung. Die besten Ergebnisse 
erreicht man hierbei ganz allgemein mit FQIi- 
stoffen. die spezielle (BET-)Oberflachen (nach 
Brunnauer, Emmet. Teller cf. Kirk-Othmar, 2nd 
Edit. Vol. 1. Seite 431) von >20 mVg besitzen. 

Es ist auch bekannt, daB faserformige Fullstoffe 
sich als Verstarkerfullstoffe besser eignen als 
plattchenfdrmlge und diese wiederum besser als 
Z.B. soiche mit runder Oder mit kubischer Teil- 
chenform. Bei den faserformigen ist das Verhalt- 
nis von Lange:Durchmesser (Formfaktor) von her- 
vorragender Bedeutung. D.h., es muB eine pro- 
duktspezifische. kritische GroBe uberschreiten, 
damit der Vorteil der faserformigen Struktur zum 
Tragen kommt. Im allgemeinen liegt dieser Wert 
um Oder Qber 10. 

Andererseits wird vielfach Kreide oder, allge- 
memer ausgedruckt. Calciumcarbonat wegen ih- 
rer guten Verfugbarkeit anderen Fullstoffen vorge- 
zogen. Naturiich vorkommende Calcite oder Ara- 
gonite sind jedoch, auch fein aufgemahlen wegen 
ihrer geringen Oberflache vielfach unbefriedt- 
gend. Daher wird schon seit langem Calciumcar- 
bonat auch synthetisch aus Calciumhydroxid und 
Kohlendioxid in waBriger Suspension hergestellt. 
Es wurden viele Verfahren zur Herstellung des 
Calciumcarbonats in verschiedenen Kristallfor- 
men und -strukturen beschrieben. 

Calciumcarbonat mit aragonltischer Kristall- 
struktur eignet sich im allgemeinen als Verstar- 
kerfullstoff weniger gut als eines mit calcitischer 
Kristallstruktur und viele bekannte stabchenformi- 
ge Calciumcarbonate sind aragonitisch. Es gibt 
jedoch auch calcitische. stabchenformige Produk- 
te. Ihre durchschnittllchen Formfaktoren liegen 
aber unter 5. Zudem sind die Teilchen relativ groB, 
d.h. sie haben eine spezifische Oberflache von 
<15mVg. 

In der DE-OS 2 716 794 wird nun ein demgegen- 
uber bereits verbessertes Verfahren beschrieben, 
bei dem Calciumcarbonat-Korpuskularketten her- 
gestellt werden, d.h. Calciumcarbonat-Kristalllte 
sind bei dem dortfgen Produkt kettenfdrmig anein- 
andergelagert. NaturgemaB ist diese Losung noch 
nicht vollig befriedigend. 

Die DE-OS 2913 613 beschreibt ein Verfahren. 
bei dem CaCOg in Gegenwart von P2O5 durch Ein- 
telten von CO, aus einer waBrigen Ca(0H}2- 
Suspension in drei Stufen ausgefallt wird. In der 
ersten Stufe wird CaCOg in Form von Faserbun- 
deln ausgefallt. In der zweiten Stufe wird das Pro- 
duktgemisch der 1. Stufe unter Erhohung der 
TropfchengroBe im Gegenstrom zu CO2 verspruht; 
dabei agglomerieren die FaserbOndel zu einem 
kompakten Kern. In der 3. Stufe wird unter erneu- 
ter VergroBerung der Tropfchen das Produktge- 
misch der 2. Stufe verspruht Dabei lagern sich die 
noch nicht in Stufe 2 agglomerierten Faserbundel 
sowie neugebiidete Faserbundel auf den Kernag- 
glomeraten ab. Feinteilige nadel- bzw. faserformi- 
ge Calcit-Monollthe mit groBer spezlfischer Ober- 



flache sind nach dieser Verfahrensweise nicht er- 
haltlich. 

Aufgabe der Erfindung war es nun, ein demge- 
genuber verbessertes feinteiliges. calcitlsches ^ 

5 Calciumcarbonat herzustellen. dessen spezifi- 
sche Oberflache Qber 15, vorzugsweise > 20 mVg U* 
liegt und dessen durchschnittlicher Formfaktor 
uber 5, besser Qber 8 und vorzugsweise uber 10 
liegt, dessen Kristallhabitus stabchen- oder faser- 

10 formig ist und das als verstarkender Fullstoff fur 
Kunststoffe verwendet werden kann. 

Diese Aufgabe wird geldst durch einen calciti- 
schen Calciumcarbonatfuilstoff in Nadel-, Faser- 
und/oder Stabchenform mit einer spezifischen 
BET-Oberflache von 15-200 m^/g, einen durch- 
schnittiichen Formfaktor von >5 und mit einem 
Phosphatgehalt von 2,5-25 Gew.%, berechnet als 
P04^ und bezogen auf Calciumcarbonat, herge- 
stellt durch Fallung einer waBrigen 3-25 Gew.%- 

^ igen Calciumhydroxid-Suspension mit Kohlendi- 
oxid, ggf. gemischt mit Luft oder Stickstoff, bei 
Temperaturen von 0-25 ^'C, wobei vor Beginn des 
pH-Abfalls 3-25 Gew.%, bezogen auf das einge- 
setzte Calciumhydroxid. P04^ in Form von 

^ HaMe^^PO^ (a = 0-3; Me = H. NH^"' (a 4= 0). Na*. 
K^) zugegeben. wahrend der gesamten Reaktion 
eine einwandfreie Durchmischung gewahrleistet 
und das fertige Produkt gegebenenf ails in bekann- 

^ ter Weise getrocknet und/oder gecoatet wird. 

Das Calciumcarbonat obiger Eigenschaften 
wird vorzugsweise in der Weise hergestellt. daB 
die Fallung aus einer waBrigen 3-35 gew.%-igen, 
vorzugsweise bis 25 gew.-%igen Calclumhy- 

35 droxid-Suspension mit Kohlendioxid. ggf. ge- 
mischt mit Luft Oder Stickstoff, in an sich bekann- 
ter Weise im wesentlichen bei 0 bis 25 ''C, vorzugs- 
weise 5-20 X erfoigt Das Verfahren ist dadurch 
gekennzeichnet, daB vor Beginn des pH-Abfalls. 

40 vorzugsweise zu einem Zeitpunkt. zu dem noch 
eine gesattigte Calciumhydroxididsung vorllegt, 
insbesondere vor 65%igem theoretischem Um- 
satz (bezogen auf Neutralisationsmittel) vorzugs- 
weise 3-25 Gew.%, besonders vorzugsweise 6-12 

45 Gew.%, bezogen auf das eingesetzte Calciumhy- 
droxid, PO4'" in Form von HaMe3^P04 (a = 0-3; 
l^e = H. NH4* (a 4= 0), Na*. K*) zugegeben und 
das fertige Produkt gegebenenfails in bekannter 
Weise getrocknet wird. Bei der IHerstellung ist 

so auch darauf zu achten, daB wahrend der genann- 
ten Umsetzung eine einwandfreie Durchmischung 
des Reaktionsgemisches gewahrleistet ist. Das 
Produkt kann durch Zugabe eines geeigneten spi- 
ter definierten Coatungsmittels wahrend der Re- 

55 aktion, vorzugsweise nach der Zugabe von 50 
mol-% des erforderlichen Kohlendioxids, jedoch 
besonders vorzugsweise bei einem pH >11 be- 
handelt werden. Auch das getrocknete Produkt 
laBt sich In bekannter Weise noch mit Z.B. Hydro- 

60 phoblerungsmittein, wie Stearinsaure. Carbon- ^ 
sauregruppen enthaltendem Polybutadien u.a. fur 
Calciumcarbonat geeigneten Produkten fur den 
jeweiligen Einsatzzweck modifizieren. Die Carbo- 
natislerung wird vorzugsweise bis zur vdlligen ^ 

65 Neutralisation des Calciumhydroxids, falls erfor- 
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derlich, bis 7 oder gar 6, insbesondere bis pH 
ft;9.3. durchgefuhrt. 

Bei herkdmmlichen Verfahren fallt bei der Fal- 
lung von Calciumhydroxid aus waBriger Suspensi- 
on mittels Kohiendioxid zwar manchmal sogar 
Calciumcarbonat in Form von Nadeln mit einem 
Durclimesser von < 0,01-0.03 \im und einer Lange 
von ca. 0,2 an (Stadium I), jedoch Ia6t sich im 
Lauf der 2. Halfte der Umsetzung, insbesondere 
nach Aufiosung des Caiciumhydroxids, im Elek- 
tronenmikroskop stets ein ZerfatI dieser Nadeln in 
der Weise beobachten, da6 zunachst Pseudoein- 
kerbungen quer zur Nadel auftreten (Stadium II), 
dann Kristallchen ats Korpuskularketten zusam- 
menhangen (Stadium 111), dieschiieBiich in einzel- 
ne rhomboederische Kristallchen (Stadium iV) 
zerfallen. Oer mittlere Durchmesser dieser Kri- 
stallchen liegt Qblicherweise oberhalb 0,02 |im, 
melst oberhalb 0,03 ^m* Lediglich bei dem Verfah- 
ren der DE-OS 2 716 794 fallen manchmal Korpus- 
kularketten an, d.h. Stadium 111 wird dort stabili- 
siert. 

Die Veranderung der zunachst entstehenden 
Nadelchen, die bei den herkommiichen Verfahren 
nicht von den Calciumhydroxldteilchen isoliert 
werden konnten oder gar der Zerfall konnte ge- 
maB der Erfindung uberraschenderweise mit Hilfe 
von Phosphationen und genauer Beachtung der 
weiteren Parameter weitestgehend verhindert 
werden, d.h. es gelang uberraschenderweise be- 
reits Stadium I, zumlndest aber ein Obergangssta- 
' dium zu Stadium II zu stabilisieren. 

Fuhrt man die Reaktion bei niedrigerer Tempe- 
ratur als 0°C durch. so bringt das nicht nur wirt- 
schaftliche, sondern sogar ebenso wie eine zu 
hohe Temperatur, auch qualitative Nachteiie in 
Form einer betrachtlichen Vergroberung und Re- 
duzierung der spezifischen Oberflache. Aus die- 
sem Grunde wird im wesentlichen bei 0-30**C, 
vorzugsweise bei 0-25 ®C, besonders vorzugswei- 
se bei 5-20 **C gearbeitet. Die exakte Beachtung 
derTemperaturgrenzen wirkt sich jedoch im zwei- 
tenTeil der Reaktion, d.h. nach Auflosen des ge- 
samten hiydroxids nicht mehr so entscheidend, 
verglichen mit dem 1. Teil. aus. Zu hohe Tempera- 
turen ergeben uberdies aragonitische grobe Teil- 
chen. 

Verwendet man eine waBrige Calciumhydroxid- 
Suspension mit weniger als 3 Gew.-%igem Calci- 
umhydroxidgehalt, so ergibt das keine Qualitats- 
steigerung, wohl aber wirtschaftliche Nachteiie. 
Die obere Grenze ergibt sich aus der Viskositats- 
steigerung im Reaktionsgemisch, die insbesonde- 
re zwischen 50 und 65% Umsatz ein l\^axlmum 
erreicht. 

Der Zusatz von P04Nonen erfolgt vor Beginn 
des pH-Abfalls, vorzugsweise zu einem Zeitpunkt, 
zu dem noch eine ges§ttigte Calciumhydroxldtd- 
sung vorliegt, insbesondere vor 65%igem, beson- 
ders vorzugsweise vor 30%igem Umsatz (bezo- 
gen auf die theoretisch benotigte Menge an Koh- 
lensaure). Dabei verwendet man vorzugsweise 
H3PO,. NH4H2P04. (NHJzHPO^ Oder die entspre- 
chenden Natrium- oder weniger bevorzugt die Ka- 
tiumphosphate. Bei dieser MaBnahme sollte man 



eher eine Storung der Kristallstruktur und damit 
eine Destabiiisierung der Stabchenstruktur erwar- 
ten. Oberraschenderweise trat das Gegentei! ein, 
sofern man die genannten Mengen beachtet. 

5 Verwendet man zuviel Phosphat, so kann dies 
zur Bildung von groben Stabchen und zum Zerfall 
derfeinen Prtmarstabchen fuhren, d.h. die Reakti- 
on schreitet uber Stadium ti hinaus fort. Auch der 
Ersatz von Orthophosphat bzw. Orthophosphor- 

10 saure durch z.B. I^eta- oder Oligoformen fOhrt 
nicht zum gewunschten Ergebnis. 

Die Beschichtung des erfindungsgemaB herge- 
stellten Calclumcarbonats kann in waBriger Sus- 
pension (vor dem TrocknungsprozeB) oder nach 

15 dem TrocknungsprozeB erfolgen. Im ersteren Fal- 
ie gibt man das Coatungsmittel bevorzugt nach 
der Zugabe von 50 mol-% des zur vollstandigen 
Carbonatlsierung erforderlichen Kohlendloxids, 
besonders vorzugsweise bei einem pH >11 zu. 

20 Selbstverstandlich kann die Zumischung auch 
nach erfolgter Carbonatlsierung erfolgen, jedoch 
bringt dies gelegentlich qualitative Nachteiie. 

Eine zu fruhe Zugabe kann dagegen sogar die 
Ausbildung der Kristalle storen. 

25 Als Coatungsmittel eignen sich grundsStzlich 
alle, die fur Calciumcarbonat geeignet sind. Als 
Beispiele seien genannt: Carboxyigruppen ent- 
haltende Polymere, z.B. Butadien-IVlaleinsaure- 
oder -(IVIeth)acrylsaurecopolymere, Styrol- 

30 Maleinsiure- oder -(Meth)acrylsaurecopolymere, 
Poly(meth)acrylsaure und deren Copolymere mit 
Acryisaureestern und -amiden, Carbons&uren, 
wie (Meth)acrylsaure, Laurlnsaure, Olsaure, Stea- 
rinsaure usw. Diese konnen sowohl als frele Sau- 

35 ren, als auch in Form ihrer Saize, z.B. als NH4"^- 
oder Na"*" -Saize zugegeben werden. Qblicherwei- 
se genugt ein Zusatz von 0.5-5 Gew.-% Coatungs- 
mittel, bezogen auf Calciumcarbonat. Dieser Wert 
wird vorzugsweise auch nicht uberschritten. 

40 Die Trocknung des Calclumcarbonats erfolgt 
gegebenenfalls in bekannter Weise, z.B. durch 
Spruhtrocknen oder durch Filtration (oder Zentri- 
fugieren) und Trocknung des Filterkuchens. 
Der Fullstoff zeichnet sich aus durch eine feine 

45 nadelige, faserige und/oder stabchenformige 
Form, besitzt eine BET-Oberflache von 15-200. 
vorzugsweise 20-150. insbesondere 25-80 m^/g 
und einen mittleren Formfaktor von uber 5. vor- 
zugsweise uber 8, insbesondere von 8-50, und 

50 weist einen Phosphatgehalt von 2,5-25, vorzugs- 
weise 4-12 Gew.% auf, berechnet als P04^ und 
bezogen auf Calciumcarbonat Der Durchmesser 
der Tellchen liegt vorzugsweise bei 0,003 bis 
0.03 ^m. die Lange vorzugsweise bei 0,07 bis 

55 0.3 |xm. 

Das erfindungsgemaB hergestellte Calciumcar- 
bonat eignet sich zur Verwendung als Fullstoff, 
insbesondere als Verstarkerfullstoff in verschie- 
denen Werkstoffen, z.B. in Kautschuken. 

60 Die nachfoigenden Beispiele dienen der weite- 
ren ErlSuterung der Erfindung. 

Aligemeine Versuchsvorschrift 
In einem mit Ruhrer, Thermometer, Gaseinlel- 
65 tungsrohr und pH-Meter ausgestatteten. kuhiba- 
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ren Reaktor wfrd die wgQrfge Calciumhydroxld- 
Suspension vorgelegt (soweit nicht anders ange- 
geben, Vergleichsversuche B. D und N) und mit 
CO2 (150 l/h), bzw. einem COj-Luftgemisch behan- 
delt Die angewandten Temperaturen, die Zuga* 

* Eleictronenmikroskopische Aufnahme itegt bei. 



bezeit und -menge der P04''-lonen sind in der 
nachstehenden Tabelle angegeben. Das gleiche 
gilt fQr andere zugegebene Verbindungen und die 
Umfangsgeschwindigkeit des Ruhrers. sofern sie 
5 nicht 14 m/min. betrug. 



Veroleichs- 


?usatze 




Temperatur °C 




MpnoA 

ivici lyc? 


Art Hoi" 7iinoKA 
Mil uoi ^ugaDo 


Beginn 


Ende 




^vaew.'/Of Dozog^n aui 
















A 






11 


16 


B 


3% Ba(OH), 


no rliirrhnnloifAt hie nM in Mann r*afr\l4\ 










^ugogouon unu weiivi v/vj2 uurcngeieiiei 


11 


16 


C 


3% Ba(0H)2 bei 47 g COj 










neln^t in H D 

y<7iv/oi III 112^ 


11 


16 


D 


3% Ba(OH)a 


1.4 kg H20+Ba(OH)2 vorgelegt 

CO. durchnplpitpt hi^ nH in Hann Pafni-I\ 










zugegeoen una weiier ourcngeieitet 


11 


16 




3g Al2(S04)3 


in Vorlage 


11 


16 


F 

r 


0,5% ZitronensSure 


in Vorlage 


11 


16 




10% Benzoesaure 


bei 30 g COg 


11 


16 


H 


13,9 g Toluolsulfonsaure 


bei 30 g CO2 


11 


16 


1 


8 g H2SO4 


bei 30 g GO2 


11 


16 


K 


5,9 g Acrylsaure 


bei 30 g CO2 


11 


16 


L 


1% H3Pb4 


bei 25 g CO2 


11 


16 


M 


3% ZnO bei 48 g CO^ zu- 

gegeben 




11 


16 


N 


3% ZnO 


1,4 kg H2O+3 g ZnO, pH 8,48; 0,8 g CO2 ein- 
geleitet bis pH 7; dann Ca{0H)2 zugegeben 










und weiterhin mindestens 58 g CO, 


11 


16 


0 


entsprechend DE-OS 2716 794, Beispie! 5 






P 


entsprechend DE-OS 2 716 794, Beispiel 29 






Q 


entsprechend DE-OS 2 716 794, Beispiel 30 






R 


entsprechend DE-OS 2 716 794, Beispiel 4 







Ver- 


CO2 


pH 




elektronenmikroskopische Auf- 


gleichs- 


in g 






nahmen 




versuchs- 




V. Beak. 


n. Beak. 


Teilchenform 


Teilchenform 


Nr. 










0 dim) 


A 


58,6 


13 


9 


Rhomboeder, 
0,03-0,07 




B 


60 


13 


9 


Rhomboeder, 
0.05 




C 


60 


13 


9 


Rhomboeder, 
0.02-0,06 




D 


52 


13 


12,4 


Rhomboeder, 
0,02 




E 


57,4 


13.7 


9 


Rhomboeder,* 
0,03-0.07 




F 


60 


13 


9 


Rhomboeder, 
0,02-0,05 




G 


57,4 


13 


9 


Rhomboeder, 
0,05-0.07 




H 


56 


13 


8.5 


Rhomboeder, 
0,04-0.06 




1 


55.7 


13 


9.1 


Rhomboeder. 
0,02-0.03 
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(Fortsetzung) 

Ver- CO2 pH elektronenmikroskopische Auf- 

gleichs- In g nahmen 
versuchs- v. Reak. n. Reak. Teilchenform Tellchenform 

Nr. 0 (nm) 0 (jim) 



K 55,7 13 9,1 Rhomboeder, 

0.03-0,07 

L 58 13,2 9,5 Rhomboeder. wenige 

0,01-0,03 Rhomboeder 
0.08-0,1 

U 58,4 13 9,5 Rhomboeder, 

0,03-0,08 

N 58.7 13 9,2 Rhomboeder, 

0.03-0,06 

0 entsprechend DE-OS 2 716 794, Beisplel 5* 

P entsprechend DE-OS 2 716 794, Beisplel 29* 

Q entsprechend DE-OS 2 716 794, Beisplel 30* 

R entsprechend DE-OS 2 716 794, Beisplel 4* 



Vers. 


Zugabe 




Temp. °C 




CO2 


Nr. 


Menge Gew.% 
bezogen auf 
Ca(0H)2 


Art d. Zugabe 


Beginn 


Ende 


in g 


1 


3% H3PO4 


bel 25 g COj 


11 


15 


56.3 


2 


5% H3PO4 


bei 25 g CO2 


11 


16 


55,1 


3 


8% H3PO4 


bel 25 g CO2 


11 


16 


52.4 


4 


12% H3PO4 


bei 25 g GOg 


11 


16 


50.4 


5 


8% H3P04 


Vorlage 


11 


16 


52.4 


6 


8% H3PO4 


bel 25 g CO2 


11 


17 


54,2 


7 


8% H3PO4 


bei 30,8 g COg 


11 


16 


53,1 


8 


8% H3PO4 


be! 35 g CO2 


11 


16 


55.0 


9 


8% H3PO4 


bei 45 g 00^ 


11 


16 


53,5 


10 


8% H3PO4 


bei 25 g CO2 


11 


12 


60,0 


11 


8% H3PO4 


bei 25 g CO2 


11 


13 


60.0 


12 


8% H3PO4 


bel 25 g CO2 


11 


16 


56,4 


13 


8% H3PO4 


bel 11 g CO2 


11 


16 


23.0 


14 


8% H3PO4 


bei 25 g CO2 


11 


16 


53,4 


15 


8% H3PO4 


bei 53,5 g OO2 


11 


19 


60.0 


16 


15% H3PO4 


bei 45 g GO2 


11 


16 


48.3 




H3PO4 zugegeben 








17 


8% Na,s- 
H1.5PO4 


bei 27 g CO2 


18 


19 


58,6 


18 


8% Na2HP04 


bel 29 g CO2 


18 


19 


59,0 



Vers. pH elektromikroskopische Aufnahmen 

Nr. V. Reak. n. Reak. Bemerkungen Teilchenform Teilchenform 

I - Lange (^m) in untergeordneter Menge 



1 


13.2 


9.5 


Stabchen:0:O,O1; 


Rhomboeder 


1: 0,05-0,15 


0.01 und 0.05-0.2 


2 


13.2 


9.5 


Stabchen:0:O.O1-^,O2; 


einige groBere stabchen- 




1: 0,05>0.2 


formige Agglomerate 


3 . 


13,2 


9,5 


Stabchen:0:O.O1-O,O2; 






1: 0,1-0.4 




4 


13.2 


9,5 


Stabchen:0:O.O1-O,O2; 


Rhomboeder 




1: 0.15 


0.01-O.04 



5 



9 
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(Fortsetzung) 



Vers. 


PH 






elektromikroskopische Aufnahmen 




Nr. 


V, Reak. 


n. Reak. 


Bemerkungen 


Teilchenform Teilchenform 










0 (nm) 0 (^im) 

1 « L§nge (|xm) in untergeordneter Menge 




0 


lo,5 


9.5 




rasern: 0:u,Oi-o,O2; 
1: >0.2 




0 


40 c 

lo,o 


9,5 


spez. uDerti. 


Fasern: 0:0.01 (0,02); 
1. u,u»>-u.o 




* 7 


13.5 


9.5 




Fasern:: 0:0,01 (-0,02); 
1: ^0.2 




* 8 


13.4 


9.5 


spez. Oberfl. 
45mVg 


Fasern: 0:O.O1(-O,O2); 
1: >0.2 




9 


13.4 


9.5 




Stabchen:0:O.O1-O.O2: 





10 


13,3 


44 A 
13,4 


11 


13,3 




12 


13,3 


9.5 


13 


13,3 


9,5 


14 


13.3 


9,5 


15 


13.4 


9.5 


16 


13 


9.5 


*17 


13,3 


9,6 


•18 


13,4 


8,0 



Umfangsgeschw. 
52 m/min. bei 
60 g CO2 abge- 
brochen, kein pH 
Abfall in d. Mine 
d. Reaktion 
Umfangsgeschw. 
69 nn/min. bei 
60 g CO2 abge- 
brochen, ein pH 
Abfall in d. Mitte 
d. Reaktion 
Umfangsgeschw. 
104 m/min. 
3%ige (Ca(0H)2- 
Olspersion 
7%ige Ca(0H)2- 
Dispersion 
15%ige Ca(0H)2- 
Dispersion 
bei 48,3 g CO2 
abgebrochen 
spez. Oberfl. 
85mVg 



I: 0.1-0,4 
«Zerfalisstadium ll» 
siehe Seite 3 



wie Vers. Nr. 6 

wie Vers. Nr. 6 

wie Vers. Nr. 6 

wie Vers. Nr. 6 
Starke Agglomeration 
Nadein: 0:0.01-^.02; 

I: ca. 0,2 
Fasern: 0:0,003-0,02; 

I: 0.2-1 
Fasern: 0:0.003-0,02; 

I: 0.1-1 



s. wenige Rhomboeder 
0,03 



PatentansprQche 

1. Calcitischer Calclumcarbonatfullstoff in Na- 
del-, Faser- und/oder Stabchenform, mit einer 
spezifischen BET-Oberflache von 15-200 mVg, ei- 
nem durchschnittlichen Formfaktor von >5 und 
mit einem Phosphatgehalt von 2,5-25 Gew.-%, 
berechnet als P04^ und bezogen auf Calciumcar- 
bonat, hergestellt durch Fallung einer waSrigen 
3-25 T3ew.-%[gen Calciumhydroxid-Suspension 
mit Kohlendioxid. ggf. gemischt mit Luft Oder 
Stickstoff, bei Temperaturen von 0-25 °C, wobei 
vor Beginn des pH-Abfalls 3-25 Gew.-%, bezogen 
auf das eingesetzte Calciumhydroxid, PO^*" in 
Form von W^Ui^^^O^ (a = 0-3; Me = H, NH4* 
(a + 0), Na*, K"^) zugegeben, wahrend der ge- 
samten Reaktion eine einwandfreie Durchmi- 



schung gewahrleistet und das fertige Produkt ge- 

50 gebenenfalls in bekannter Weise getrocknet und/ 
Oder gecoatet wird. 

2. Verfahren zur Herstellung von Calciumcarbo- 
natentsprechend Anspruch 1 im wesentlichen bei 
Temperaturen von 0-25 °C durch Fallung einer 

55 waBrigen 3-25 Gew.-%igen Calciumhydroxid- 
Suspension mit Kohlendioxid ggf. gemischt mit 
Luft Oder Stickstoff. dadurch gekennzeichnet, daB 
vor Beginn des pH-Abfalls 3-25 Gew.-%. bezogen 
auf das eingesetzte Calciumhydroxid. PO^^ in 

GO Form von HaMej^PO^ (a = 0-3; Me = H, NH/ 
(a 4= 0), Na"^, K"*") zugegeben, wahrend der ge- 
samten Reaktion eine einwandfreie Durchmi- 
schung gewahrleistet und das fertige Produkt ge- 
gebenenfalls in bekannter Weise getrocknet und/ 

65 Oder gecoatet wird. 
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Claims 



1. Calcitic calcium carbonate filter in needle, 
fibre and/or rod form, having a specific BET sur- 
face area of 15-200 mVg, an average shape factor 
of >5 and having a phosphate content of 2.5-25% 
by weight, calculated as PO^^ and based on cal- 
cium carbonate, and prepared by precipitation of 
an aqueous 3-25% strength by weight calcium 
hydroxide suspension using carbon dioxide, if ap- 
propriate mixed with air or nitrogen, at tem- 
peratures of from 0-25 ^'C. where 3-25% by 
weight, based on the calcium hydroxide em- 
ployed, of P04^ being added In the form of 
HaMe3.3P04 (a = 0-3; Me = H, NH^'' (a + 0), Na*. 
or K*^) before commencement of the pH decrease, 
thorough mixing being ensured during the entire 
reaction, and, if appropriate, the finished product, 
being dried and/or coated in a Icnown manner. 

2. Process for the preparation of calcium car- 
bonate corresponding to Claim 1, essentially at 
temperatures of from 0-25 **C by precipitation of an 
aqueous 3-25% strength by weight calcium hy- 
droxide suspension using carbon dioxide, if ap- 
propriate mixed with air or nitrogen, character- 
ized in that 3-25% by weight, based on the cal- 
cium hydroxide employed, of P04^ in the form of 
H,Me3.3P04 (a = 0-3; Me = H. NH4-^ (a ^ 0), Na* 
or K"*") is added before commencement of the pH 
decrease, thorough mixing is ensured during the 
entire reaction, and the finished product, if appro- 
priate, is dried and/or coated in a Icnown manner. 



Revendlcations 

1. Charge de carbonate de calcium du type cal- 
cite, sous forme aciculaire, fibreuse et/ou rhab- 

5 doTde. ayant une aire sp^cifique BET de 
15-200 mVg, un facteur de forme moyen superieur 
i 5 et une teneur en phosphate de 2,5-25% en 
poids, caiculee sous forme de P04^ et rapportee 
au carbonate de calcium, preparee par pr^cipita- 

10 tion d'une suspension aqueuse A 3-25% en poids 
d'hydroxyde de calcium & Taide d'anhydride car- 
bonlque, ^ventuellement en melange avec de Pair 
ou de razote, a des temperatures de 0-25 X, 
3-25% en poids, par rapport k I'hydroxyde de 

15 calcium utilise, de P04^ sous forme de IHeMe^P04 
(a = (M; Me = H. NH4* (a + 0), Na*, K*) 6tant 
ajoutfe avant le d6but de la chute du pH. la totalite 
de la reaction assurant un melange intime parfalt, 
le produit fini etant eventuellement seche et/ou 

20 revetu d'une maniere connue. 

2. Precede de preparation de carbonate de cal- 
cium selon la revendication 1. essentlellement k 
des temperatures de 0-25*^0, par precipitation 
d'une suspension aqueuse e 3-25% en poids d'hy- 

25 droxyde de calcium, e Talde d*anhydride carboni- 
que eventuellement en melange avec de I'air ou 
de Tazote. caracterise en ce que, avant le debut 
de la diminution du pH, on ajoute 3-25% en poids. 
par rapport e i'hydroxyde de calcium utilise, de 

30 PO^^ sous forme de HaMe3^P04 (a = 0-3; Me = H, 
NH4-' (a 4= 0), Na"^, K*). la totalite de la reaction 
assurant un melange intime parfait, le produit fini 
etant eventuellement seche et/ou revetu d'une 
maniere connue. 
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